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10 ADJUVANT D E FILTRATION AMELIORE UTILISE EN ALLUVIONNAGE , 

Obnefc de 1 ' invention . 

La presente invention concerne un adjuvant de 
filtration presentant des proprietes ameliorees qui est 
utilise en alluvionnage . 

15 La presente invention s'etend a 1 1 utilisation de 

cet adjuvant pour la filtration de tout liquide, notamment 
de biere, de mouts, de vin ou autres boissons . 
Resume de l'etat de la technique 

Les adjuvants de filtration sont des substances 

20 divisees qui, employees dans les separations solide- liquide 
par depot sur un tamis ou support, soit seules, soit en 
melange avec les particules a retenir, assurent ou ameliorent 
par une action principalement mecanique, l'efficacite de la 
separation. 

25 Cette efficacite peut se rapporter soit au niveau 

qualitatif du filtrat obtenu, par exemple de sa purete ou de 
sa sterilite soit au niveau quantitatif par 1 1 augmentation 
du debit de filtrat. 

Les principaux adjuvants utilises sont: 
30 - les diatomees issues de la calcination des diatomites, 
fossiles d'algues faisant partie de la famille du 
plancton et generalement appelees kieselguhr; 
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les perlites provenant d'une roche volcanique, la 
rhyolite. Cette roche concassee, broyee, est expansee 
plus de 20 fois dans un four de calcination ,- 
1 1 amidon sous forme par exemple de f ecule de potnme de 
5 terre; 

les cendres volantes; 
la cellulose; 

les matieres synthetiques telles des fibres de 
polymeres, des billes de verre ou de plastique, . 
10 Ces adjuvants forment, durant la filtration, un 

milieu poreux qui capte les impuretes a eliminer et facilite 
l'ecoulement de la phase liquide. 

II est connu que ces adjuvants peuvent s'utiliser 
soit en precouche, soit en alluvionnage. 
15 En precouche, 1" adjuvant est depose sur le media 

filtrant prealablement a la filtration de la suspension. 

En alluvionnage, 1' adjuvant est melange a la 
suspension, prealablement a la filtration, en general grace 
a une pompe doseuse . Cette suspension forme un gateau mixte 
20 compose d 1 adjuvant et d 1 impuretes. II est tres frequent de 
filtrer une suspension avec alluvionnage sur une precouche 
et ce pour realiser un filtrat initial bien clarifie, 
proteger le media filtrant de la migration de fines 
particules pouvant le colmater et favoriser le debatissage 
25 et le nettoyage du materiel filtrant. 

Un secteur d' application des adjuvants 
particulierement interessant est celui de la brasserie. 

La demande de brevet europeen EP-A-04 83 099 a decrit 
un adjuvant de filtration destine plus particulierement a 
3 0 etre utilise dans la technique d 1 alluvionnage dans le domaine 
brassicole. Cet adjuvant est constitue de billes spheriques 
de granulometrie comprise entre 5/im et 50 /xm avec un diametre 
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tnoyen proche de 20 urn. 

Ces adjuvants sont de preference utilises sous 
forme de gateaux dont la porosite est comprise entre 0,3 et 
0,5. 

5 Ces billes spheriques sont des billes 

incompressibles resistant a 1' abrasion et aux agents de 
regeneration, peu sensibles aux effets de la temperature et 
de qualite alimentaire . Elles sont habituellement realisees 
en verre ou en matiere plastique pleine ou creuse . 
10 Le document US-A-4326964 decrit un procede de 

filtration sur "lit epais" (deep bed) . Selon ce procede, le 
liquide charge d'impuretes percole sur un lit filtrant le 
colmatant de ce fait progress ivement . Pour accroitre la duree 
du cycle et limiter le colmatage du filtre en surface, il est 
15 propose d 1 avoir un lit forme de couches de granulometries 
differentes dans lequel les particules les plus grandes se 
trouvent au sommet du lit et arretent les impuretes les plus 
volumineuses et les particules les plus fines se situent dans 
le fond du filtre en vue de pieger les impuretes les plus 
20 petites. Lorsgue le lit est colmate, il est prevu d'effectuer 
un nettoyage qui se realise par un lavage a centre courant 
a un debit tel qu'un phenomene de fluidisation apparait. 
Cette action provoque un melange entre les differentes 
couches de granulometries differentes. Pour empecher cette 
25 homogeneisation des couches de granulometries differentes, 
il est propose d'utiliser des materiaux dont les masses 
specifiques sont choisies de maniere adequate pour provoquer 
la segregation. En particulier, 1' addition de billes en 
silice creuses dans du ciment est un moyen propose pour 
30 atteindre cet objectif. 
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Buts de 1' invention. 

La presente invention vise a fournir un adjuvant 
de filtration destine a etre utilise en techniques 
d'alluvionnage et qui presente un comportement ameliore par 
rapport a ceux decrits dans l'etat de la technique et plus 
particulierement a celui decrit dans le document EP-A-483099. 

Cet adjuvant doit particulierement convenir a une 
utilisation en brasserie, et plus particulierement pour la 
technique de 1 ' alluvionnage destinee a la clarification de 
la biere. 

Prin<?ip^T,pc #l#P8Pts caracter istioues de la presente 

invention. 

La presente invention se rapporte essentiellement 
a un adjuvant destine a etre utilise en alluvionnage, qui est 
essentiellement constitue de particules angulaires, 
indeformables sous l'effet de la pression et presentant un 
facteur de forme, defini comme etant le rapport entre la plus 
petite dimension et la plus grande dimension, compris entre 
0,60 et 0,85, et de preference proche de 0,7 en moyenne . 

De preference, la distribution granulometrique de 
ces particules est caracterisee par un diametre moyen (mesure 
au Malvern) compris entre 30 et 40 /im, et par le fait que 70% 
des particules doivent presenter un diametre compris entre 
15 et 50 /im. 

De preference, la surface specif ique des particules 
constituant 1' adjuvant (mesuree selon la methode BET) 
corrigee par la valeur de la masse specif ique de l 1 adjuvant 
doit etre inferieure a 10 6 m 2 /m 3 . Ceci signifie egalement que 
les particules doivent presenter une porosite interne faible, 
de maniere a eviter une adsorption trop importante. 

De preference, ces particules sont utilisees sous 
forme d'un milieu granulaire (gateau) dont la porosite est 
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comprise entre 0,5 et 0,7 et dont la permeabilite (determinee 
a partir de la mesure de la resistance specifique) est 

voisine de 1,5 Darcy. 

La masse specifique de 1' adjuvant ne doit pas etre 
superieure de 25 % a celle de la suspension a filtrer afin 
d'eviter tout phenomene de decantation et de segregation. 

L' adjuvant selon la presente invention est destine 
a etre utilise selon les techniques d • alluvionnage , plus 
particulierement dans le domaine de la brasserie. 

II est bien entendu que les techniques dites 
mixtes, qui utilisent a la fois une suspension avec 
alluvionnage sur une precouche, sont egalement envisageables . 

? iBfcjga d'executJon vrStte <Jf V1nv«n*ion- 

On tentera de mettre en evidence les proprietes 
remarquables obtenues en utilisant un adjuvant selon la 
presente invention en comparant avec des adjuvants dits 
classiques (diatomees) et un adjuvant tel que decrit dans le 

document EP-A-04 83099 . 

Les adjuvants dits classiques sont des diatomees 
20 qui sont utilisees soit en alluvionnage telles que des 
kieselguhrs roses obtenus par simple calcination, soit en 
precouches telles que des kieselguhrs blancs obtenus par 
calcination et par frittage. A titre d'exemple, citons le CBL 
comme kieselguhrs roses et le DIF BO comme kieselguhrs 
blancs, ces deux adjuvants etant commercialises par la 

soci£t6 CECA. 

D' autre part, un adjuvant tel que decrit dans la 
demande de brevet EP-A-0483099 se presentant sous la forme 
de billes spheriques a egalement ete utilise afin d'effectuer 
un test comparatif avec 1- adjuvant selon la presente 
invention. 
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Le tableau 1 reprend les principales grandeurs qui 
permettent de caracteriser les differents adjuvants de 
filtration. Ces adjuvants sont essentiellement caracterises 
par : 

leur surface specifique (S 0 ) mesuree selon la methode BET 
en corrigeant la valeur par la masse specifique de 
1' adjuvant et mesuree en m 2 /m 3 ; 

leur diamdtre moyen (d^y) ainsi que les diametres a 10% 
de passants (d 10 ) et a 8 0% de passants (d 80 ) determines 
a partir des analyses granulometriques realisees au 
Malvern (au rayon laser) . 

De merne, les milieux granulaires vierges (sans 
levure) constituant le gateau sont caracterises par : 

leur porosite £0 calculee a partir de la masse specifique 
apparent e; 

leur permeabilite B 0 determinee a partir de la mesure de 
la resistance specifique; 

leur masse specifique reelle (p a ) determinee par 
pycnometrie . 

Les essais comparatifs consistent a filtrer a 
pression constante une suspension concentree d' adjuvant et 
de levures dont le rapport des deux constituants demeure egal 
a celui d'une biere contenant 10 6 levures par ml additionnee 
de 100 g / hi d 1 adjuvant. Cette concentration en levures 
peut etre consideree comme etant maximale pour une biere 
centrif ugee . 

Les essais discontinus en laboratoire ont ete 
realises sur un echantillon de 2 litres de biere contenant 
10 11 levures additionnees de 100 g d 1 adjuvant. La filtration 
est effectuee sous une pression de 2 bar. Les gateaux deposes 
sont caracterises par : 
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- leur resistance specif ique, qui est la resistance a 
l'avancement du liquide par kilo de matiere solide de la 
suspension (mesuree en m/kg) ; 

leur masse specif ique apparente p GS (en kg/tn 3 ) . 
5 Le tableau 2 represente essentiellement les donnees 

de resistance specifique et de masse specifique des milieux 
mixtes (adjuvant + impuretes) pour les quatre adjuvants 
precites . 

D'apres les donnees reprises au tableau 2, on 
10 constate que 1' adjuvant selon la presente invention donne 
lieu, en presence de levures, a des gateaux dont la 
resistance specifique est tres inferieure a celles obtenues 
pour les adjuvants dits classiques (kieselguhrs) et pour 
1. adjuvant decrit dans le document EP-0483099. La masse 
15 specifique apparente du gateau forme avec le nouvel adjuvant 
est superieure a celle mesuree pour les gateaux formes avec 
les kieselguhrs, mais inferieure a celle relative au gateau 
forme par 1 'adjuvant decrit dans le document EP-0483099. Ceci 
signifie que la montee en pression dans le filtre et la 
20 croissance du gateau sont nettement plus faibles avec 
I- adjuvant selon la presente invention qu'avec les adjuvants 
traditionnels. Ces avantages sont considerables et permettent 
d-accroltre les temps de filtration avant que la pression 
tnaximale admissible sur le filtre ne soit atteinte ou que les 
25 cnambres de filtration ne soient remplies de gateau, ce qui 
maximalisera la duree utile de production du filtre 
industriel . 

De plus, la forme et la distribution 
granulometrique des particules d- adjuvant selon la presente 
30 invention, permettent de realiser un gateau de structure 
homogene, ce qui a pour avantage d-ameliorer 1'efficacite des 
operations de deplacement d'un fluide par un autre. Cecx est 
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un avantage important dans le cas de la regeneration de 
1 ' ad j uvant . 
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REVENDIg^TTO^ff 

1. Adjuvant de filtration destine a etre utilise 
en alluvionnage, caracterise en ce qu f il est constitu<§ de 
particules angulaires et indef ormables sous l'effet de la 
pression, dont le facteur de forme (mesure a l'analyseur 
d' images), defini par le rapport entre la plus petite et la 
plus grande dimension, est compris en moyenne entre 0,60 et 
0,85, et de preference proche de 0,7, la forme des particules 
etant homogene et isotrope . 

2. Adjuvant selon la revendication 1, caracterise 
en ce que la distribution granulometrique des particules est 
definie par un diametre moyen compris entre 3 0 et 4 0 fim 
(mesure au Malvern) et par le fait que 70 % des particules 

presentent un diametre compris entre 15 et 50 /xm. 

3. Adjuvant selon l'une quelconque des revendica- 
tions precedentes, caracterise en ce que la surface 
specifique des particules (mesuree selon la methode BET) en 
corrigeant la valeur par la masse specifique de 1' adjuvant 
doit etre inferieure a 10 6 m 2 /m 3 . 

4. Adjuvant selon l'une quelconque des revendica- 
tions precedentes, caracterise en ce que les particules 
doivent former un milieu granulaire ou gateau presentant une 
porosite comprise entre 0,5 et 0,7 et une permeabilite 
superieure a 0,5 Darcy. 

5. Adjuvant selon l'une quelconque des 
revendications precedentes, caracterise en ce que la masse 
specifique n'excede pas de plus de 25% celle de la suspension 
a filtrer. 

6. Adjuvant selon l'une quelconque des 
revendications precedentes, caracterise en ce qu'il est 
constitue de particules de verre ou de matiere plastique. 
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7. Utilisation de l 1 adjuvant selon I'une quelconque 
des revendi cat ions precedentes, pour les techniques dites 
d 1 alluvionnage avec eventuellement la presence d'une 
precouche dans le domaine de la brasserie. 
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elcctromque consul tee au cours de la recherche Internationale (nom de la base de donnees, et si cela est realisable, termes de 



C. DOCUMENTS CONS1DERES COM ME PERTINENTS 



Categone * Identification des documents cites, avec, le cas echeant, lindication des passages pertinents 



no. des revendi cations visees 



US, A, 4 326 964 (6. HIRS) 27 Avril 1982 
voir abrege 

voir colonne 6, ligne 40 - ligne 49 

EP.A.O 483 099 (KRONTEC S.A.) 29 Avril 
1992 

cite dans la demande 
voir le document en entier 

US.A.5 022 897 (G.P. BALCAR ET AL.) 11 
Juin 1991 
voir exemple 1 

US, B, 302 271 (T.S. HARGEST) 28 Janvier 
1975 

voir revendi cations 



1-7 



1-7 



1.2,6,7 



1.2 



Voir la suite du cadre C pour la fin de la liste des documents 



m 



Les documents de families de brevets sont mdiques en annexe 



0 Categories special es de documents cites: 

'A* document definissant 1'etat general de la technique, non 

considere comme particulieremcnt pertinent 
"E" document anteneur, mats public a la date de depot international 

ou aprts cette date 
'V document pouvant jeter un dome sur une revendi cation de 

pnonte ou ate pour determiner la date de publication d une 

autre citation ou pour une raison special c (telle qu'indiquee) 
'O* document se referant a une divulgation oralc, a un usage, a 

une exposition ou tous autres moyens 
*P* document publie avant la date de depot international, nuus 

posteneurement a la date de pnonte revendtquee 



*T* document ultericur publie apres la date de depot international ou ta 
date de pnonte et n'appartenenant pas a 1'etat de la 
technique perti ne nt, mais ate pour cornprendre le pnncipe 
ou la theone consutuant la base de r invention 

'X* document para cub eremem pertinent; 1' invention revendiquee nc pent 
etre const derec comme nouvelle ou comme lmpbquant une actmte 
inventive par rapport au document considere tsolement 

"Y* document particuuerement pertinent; 1' invention revendiquee 

ne peut etre connderte comme imp b quant une activate inventive 
lorsquc le document est assoae a un ou plusieurs autres 
documents de merne nature, cette combinaison etant evidente 
pour une personne du metier 

document qui fait parte de la meme famillc de brevets 



Date a laqucilc la recherche Internationale a ett efTectivemcnt achevee 



14 Mars 1996 



Date d expedition du present rapport de recherche Internationale 

2 7. Oa 96 



Nom et 



postal e de 1' administration chargee de la recherche internationale 

Office Europeen des Brevets, P.B. 5818 Patendaan 2 

NL - 2280 HV Rijswijk 

Td. ( + 31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl, 

Fax: (+31-70) 340-3016 



Fonctionnaire autonse 



Bevan, S 



FCT/ISA/210 
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RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



Dcr 'e Internationale No 

PCI/EP 95/04690 



C(suHe) DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Categoric " I Identification des documents atts, avec, k cas echeant, lindication des passages pertinents 



no. des revendications visees 



US,A,4 344 846 (M. KLEIN) 17 Aout 1982 
voir colonne 2, ligne 54 - colonne 3, 
ligne 13; revendications 

WO, A, 92 11085 (SCHENK-FI LTERBAU 
6ESELLSCHAFT MIT BESCHRANKTER HAFTUNG) 9 
Juillet 1992 
voir revendications 
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1,2,6 
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RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 

RcDKtgncmcnts reJattft mux membra de families dc breveti 


D«r, .e Internationale No 

PCT/EP 95/04690 


Document brevet cite 
au rapport de recherche 


Date de 

publication 


Membrejs) de la 
famille de brevets) 


Date dc 
publication 



US-A-4326964 


27-04-82 


US-A- 


4197208 


08-04-80 


EP-A-483099 


29-04-92 


LU -A- 


87826 


25-05-92 


US-A-5022897 


11-06-91 


NONE 






US-B-302271 




NONE 






US-A-4344846 


17-08-82 


US-A- 


4207378 


10-06-80 






US-A- 


4369116 


18-01-83 






US-A- 


4200679 


29-04-80 






AT-B- 


375666 


27-08-84 






AU-B- 


520697 


25-02-82 






AU-B- 


3238078 


19-07-79 






BE-A- 


862749 


10-07-78 






CA-A- 


1093749 


13-01-81 






CH-A- 


649737 


14-06-85 






DE-A- 


2801905 


29-03-79 






FR-A.B 


2403355 


13-04-79 






6B-A- 


1599593 


07-10-81 






JP-C- 


1465368 


10-11-88 






JP-A- 


54097667 


01-08-79 






JP-B- 


63007925 


19-02-88 






NL-A- 


7800330 


19-03-79 






SE-B- 


439490 


17-06-85 






SE-A- 


7800560 


16-03-79 






US-A- 


4427157 


24-01-84 


W0-A-9211085 


09-07-92 


DE-A- 


4125594 


25-06-92 






AT-T- 


132054 


15-01-96 






CA-A- 


2076745 


23-06-92 






DE-D- 


59107162 


08-02-96 






EP-A- 


0515585 


02-12-92 






JP-T- 


5504510 


15-07-93 






US-A- 


5484620 


16-01-96 



ForrmitMf* PCT ISA 210 (ani 



ft null* 4t bravcu) (juiiut 1992) 



